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FARKLI ENB ORANLARI VE OBSH PHR’LARINDA EPDM KAUCUGUNUN
REOLOJIK VE MEKANIK ANALIZI

Hakan ULUSOY
Yiiksek Lisans, Kimya Miihendisligi Anabilim Dali
Danisman: Dog. Dr. Feridun DEMIR

Ocak 2023, 71 sayfa

Bu calismada EPDM kaucugunun farkli ENB oranlarinda ve OBSH phr’larinda
reolojik ve mekanik 6zellikleri incelenmistir. Bu amagcla iki farkli ENB oranlarinda
EPDM kaugugu ile on ii¢ farkli OBSH phr’in da toplam 26 farkli formiilasyon
hazirlanip vulkanizasyon sonrasi analizleri yapilmistir. Reometre analiz sonuglari
MH degerinin ENB ve OBSH phr oranmin artis1 ile azaldigini gostermistir. ML
degeri EPDM kauguklarda ENB orani artttkga OBSH sisirici ajaninin phr’ina bagh
olmaksiniz azalmistir. TS2 ve T90 degerleri ENB oraninin artmasi ile azalmig, ancak
OBSH sisirici ajaninin artmasiyla artmustir. Gerilme direncinin EPDM kauguklardaki
ENB oranindan bagimsiz bir sekilde dogrudan OBSH kimyasalina bagli oldugu
gozlemlenmistir. Kopma uzama yiizdesi EPDM kaucuklarda ENB orani arttikca
azalmis, ancak OBSH phr’1 artikga artmistir. Sertlik ise hem diisiik hem de yiiksek
ENB oranindaki EPDM kaugugunun OBSH sisirici ajaninin phr’inin artmasi ile
azalmistir. Viskozimetrik analiz sonucunda EPDM kaugugunun igerisindeki ENB
orani ve OBSH sisirici ajan miktar1 arttikga olusturulan karisimin mooney
viskozitesinin arttigi gézlemlenmistir. Kalic1 ezilme ENB orani arttikga azalmus,
ancak OBSH phr’1 arttik¢a artmistir. Hacim degisiminin ENB orani arttik¢a azaldigi,
fakat OBSH miktart arttik¢a arttigi gézlemlenmistir. Yogunluk degisimi farkli ENB
oranlarindaki EPDM kaugugunun farkli phr’lardaki OBSH sisirici ajaninin etkisiyle
ENB orani arttik¢a arttig1, ancak OBSH miktar1 arttik¢a azaldigi gozlemlenmistir.

Anahtar Kelimeler: OBSH, EPDM, ENB, Kauguk



ABSTRACT

REOLOGICAL AND MECHANICAL ANALYSIS OF EPDM RUBBER AT
DIFFERENT ENB RATIOS AND OBSH PHRs

Hakan ULUSOY
M.Sc., Department of Chemical Engineering
Supervisor: Assoc. Prof. Dr. Feridun DEMIR

January 2023, 71 pages

In this study, the rheological and mechanical properties of EPDM rubber at different
ENB ratios and OBSH phr’s were investigated. For this purpose, a total of 26
different formulations of EPDM rubber in two different ENB ratios and thirteen
different OBSH phr’s were prepared and analyzed after vulcanization. Rheometer
analysis results showed that the MH value decreased with the increase of ENB and
OBSH phr ratio. The ML value decreased as the ENB ratio increased in EPDM
rubbers, regardless of the phr of the OBSH blowing agent. TS2 and T90 values
decreased with increasing ENB ratio, but increased with increasing OBSH blowing
agent. It has been observed that the tensile strength is directly dependent on the
OBSH chemical, independent of the ENB ratio in EPDM rubbers. The percent
elongation at break decreased as the ENB ratio increased in EPDM rubbers, but
increased as the OBSH phr increased. The stiffness, on the other hand, decreased
with increasing phr of OBSH blowing agent of EPDM rubber with both low and high
ENB content. As a result of the viscosimetric analysis, it was observed that the
Mooney viscosity of the mixture formed increased as the ENB ratio and the amount
of OBSH blowing agent in the EPDM rubber increased. Permanent crush decreased
as the ENB ratio increased, but increased as OBSH phr increased. It was observed
that the volume change decreased as the ENB ratio increased, but increased as the
OBSH amount increased. It was observed that the density variation increased as the
ENB ratio increased with the effect of the OBSH blowing agent at different phr of
EPDM rubber at different ENB ratios, but decreased as the OBSH amount increased.

Keywords: OBSH, EPDM, ENB, Rubber
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1. GIRIS

Polimer kimyasinda risk/fayda analizi kapsaminda en c¢ok kullanilan polimer alt
birimi elastomerler ve kaucuklardir. Yiiksek maliyetli endiistriyel parca, kaplama,
ses, 1s1 ve darbe yalitimlari, mukavemet gerektiren insaat yapilarinda bunlarla birlikte
spesifik Ozellikler eklenmesi gereken yiiksek teknolojik ve asirt ortam sartlarina
uygun olmasi beklenen materyallerin iiretiminde/gelistirilmesinde kullanilan degerli
bir malzemedir. Bu indikatdrlere uygun karigimlar olusturmak polimer bilimciler igin

bir sanat dali olarak goriilmektedir.

Kauguk c¢apraz baglanma ger¢eklesmemis ancak belirli kosullar altinda capraz
baglanma 6zelligi kazanan, kimyasal geri doniisiimii olmayan bir maddedir. Kimya
biliminin polimerler dalinin elastomerler birimine bagli ve bu alan altinda incelenen
boliimiinti kapsar. Kauguklar dogal olarak havea brasiliensis agaglarinin latexinden
ve laboratuvar sartlarinda sentetik sekilde olusturulabilirler. Bu alana hizmet eden
sentetik kauguklar her yeni giin mevcut sentetik kauguklarin revizyonunun yani sira
0zel amaclara hizmet edebilecek ve endiistrilesmeye katkida bulunacak c¢esitleri

gelistirilmektedir.

Kullanim alani1 bakimindan gidadan uzaya kadar genis kullanim alani igerisinde olan
kauguklar arasinda, giiniimiizde diisiik yogunlugu, ses yalitim1 ozelligi, diisiik viskoz
stvilar tizerindeki yiiksek emiciligi gibi 6zellikleri ile siinger kauguklarin diretimine
ve kullanimina devam edilmektedir. Kauguk ¢esitleri arasinda: ozon dayanimi, UV
dayanimi, hava sartlarina karst miikemmel dayanimi, diisiik sicakliklarda
islenebilirlik, kimyasal direng ve elektrik izolasyon &zelligi ile EPDM kaugugu 6n

plana ¢ikmaktadir (Vergnaud ve Rosca, 2008)

Etilen propilen terimi iki farkli yapida kaugugu ifade etmektedir. Kopolimer EPM
(etilen propilen) ticari olarak ilk kez 1961 yilinda iiretilmistir. Kiikiirtle pisirilebilen
terpolimer EPDM (etilen propilen dien) iiretimi ise 1963 yilinda gerceklesmistir
(Patil ve Sandewicz, 2013). Kopolimer EPM, amorf ve tamamen doymus yapidadir.
Bu yapt koordinasyon katalizorlerinin  varlifinda, etilen ve propilenin

kopolimerizasyonu sonucu elde edilir. EPM organik peroksitlerle capraz bag


https://www.bookdepository.com/author/Jean-Maurice+Vergnaud

olusturur. Diger polimerler ile karigma 6zelligi yoktur. Tamamen doymus bir yapidir

ve zincirde ¢ift bag yoktur.

Terpolimer EPDM, etilen ve propilenin yani sira bir dienin reaksiyona katilmasi ile
meydana gelmektedir. Dienin reaksiyona katilmasi ile zincirde c¢ift bag yani
doymamislik olusmaktadir. Bu durum peroksitlerin yani sira kikiirt ile
vulkanizasyona ve diger polimerler ile karistirilmaya da olanak vermektedir.
Kullanilan iig¢ tip dien vardir; 1,4-hekzadien, disiklopentadien ve etilidien norbornen
(ENB). ENB’nin yapist Sekil 1.1°de, Etilen propilen dien kaugugunun yapisida Sekil
1.2°’de gosterilmistir.  En iyi mekanik 0Ozellikler, ENB iceren EPDM ile

kazanilmaktadir.

Z~ “CH,

Sekil 1. 1. Etildien norbornenin yapist

I
CH,—CH; CH—CH,
X y n
\

CH—CH,

Sekil 1. 2. Etilen propilen dien kaugugunun yapisi

EPDM amorf bir yap1 gosterdiginden diisiik sicakliklarda elastikiyetleri ¢ok iyidir.
EPDM iirlinlerinin diisiik sicakliktaki performanslarini arttirmak ic¢in polimerin
diisik miktarda etilen igermesi gerekmektedir. Yiiksek kopma mukavemeti
degerlerine ulagsmak igin ise yiiksek etilen iceren tipleri se¢gmek gerekir. Isi

dayanikliligini arttirmak i¢in diisiik molekiil agirliginda ve yiiksek etilen iceren tipler



tercih edilmelidir (Groch vd., 2020). EPDM kaugugunun teknik 6zellikleri Cizelge

1.1’ de gosterilmistir.

Cizelge 1. 1. EPDM kaugugunun teknik 6zellikleri

Ozellikler Deger aralig1
Mooney Viskozite, ML 1+4 @125°C 5-200+

Etilen Igerigi, wt. % 45 ila 80 wt. %
Diene igerigi, wt. % Oila 15 wt. %

0.855-0.88 (polimere bagli olarak

Ozgiil Agirlik, gm/ml kompozisyon)

Uzunluk (pm) 10-35

Sikistirilmis yogunluk (g/cm3) 0.3

Gergek yogunluk (g/cm3) 24

Ozgiil yiizey alam (m2/g) 510

Kiil igerigi (wt.%) 1.5

Elektriksel iletkenlik (S/cm) 98

Uretim metodu Kimyasal buhar ayrigmasi (CVD)
Sertlik, Shore A Durometre 30A - 95A

Cekme Dayanimi, MPa 7ila21

Uzama, % 100 ila 600

Sikistirma Seti B, % 20ila 60

Kullanilabilir Sicaklik Araligt, °C -50 ila +160

Yirtilmaya dayanikli Ortadan lyiye

Asinma direnci Iyiden Miikemmele

Dayaniklilik l(()arrtzfl?)n Iyiye (genis sicaklik araliklarinda
Elektriksel Ozellikler Harika

Uluslararas1 Sentetik Kauguk Ureticileri Enstitiisii. (Source: International Institute of Synthetic Rubber
Producers)

EPM ve EPDM elastomerler 30 yili askin bir siiredir mevcut olmasina ragmen, bu
riinlerin hem {dretimleri hem de uygulamalari i¢in teknoloji hala gelistirme
asamasindadir (Chanda, 2013; Dodiuk ve Goodman, 2014). 150'den fazla EPDM
elastomer sinifi i¢in bilesimler, %40-90 mol etilen ve %0-4 mol dien araligindadir
(Sommer, 2014).



Vulkanizasyon sistemlerinde miikemmel aktiviteyi saglamak i¢in kopolimerizasyon
boyunca cifte bagin olusturulmasimnin uzun zaman almasindan dolay1 pahali bir
termonomer tiirtidiir. Termonomerin nadir goriilen bir yap1 6zelligi de dallanmis ve
lineer olarak sentezlenebilmesidir. Dallanmis yap1 bu tiir polimerler i¢in énemli bir
jeolojik 6zelliktir. ENB hizli pisme ve yliksek capraz baglanma yogunlugu gosterir.
ENB yapisinda her 1000 atomuna karsilik 4-16 arasi ¢ifte bag bulundurur ve en ¢ok
tercih edilen EPDM tiiriidiir (Guneri, 2007). Ayrica dien igerigi ne kadar yiiksek
olursa, ¢apraz bag yogunlugu da o kadar yiiksek olur (Kornberg, 1960). Dien miktar1
yaklasik %1 mol'diir veya 5-etiliden-2-norbornen (ENB) ya da disiklopentadiendir
(DCPD). (Travers, 1976).

Sisirme ajani, bir siviy1 kopiige doniistiirmede yararli olan, yiizey gerilimini azaltan
bir kimyasaldir. Sisirici madde, ylizey aktif madde veya sisirme maddesi gibi kopiik
olusumunu kolaylastiran bir malzemedir. Sisirme ajanlart ¢ok sik olarak, sadece
sisirici ajan(lar)1 degil, ayn1 zamanda iiriin tasarimcisi tarafindan segilen performans
kriterlerine ulasmak icin gereken tiim yardimeci ajanlar1 da igeren c¢esitli bilesenlerin
karisimlaridir. Etkinlestiriciler, azodikarbonamidler, ¢apraz baglayicilar, dinitroso
pentametilen tetraminler, gazlar, hidrazidler, hidrokarbonlar, hidrokloroflorokarbon,
hidroflorokarbonlar, metil formatlari, mikroskobik ajanlar, niikleer ajanlar,
peroksidikarbonat, peroksiheksanoat, propionitril, 6zel karbonik ve polikarbonik
asitlerin tuzlari, sodyum hidrojen bikarbonat, siilfonilsemikarbazidler, siirfaktan,

tetrazoller ve su, sisirici ajanlara drnektirler (Nakajima, 2000).

Sekil 1.3 kopiik genlesmesi sirasinda bir kabarcik dinamiginin sematik yorumunu
gdstermektedir. Tlk biiyiime burada kiiresel kabarciklarla iliskilidir. Genislediklerinde
(eklenen veya iiretilen gazin miktarina bagl olarak) matris i¢indeki boslugun ¢ogunu
doldurmaya baglarlar ve duvarlar1 daha ince ve daha kirilgan hale gelir. Bir noktada
genlesmenin sonucunda, kabarciklarin duvarlari o kadar ince ve gergin hale gelir ki,
bunlar kirilabilirler. Bu, kdpilirmenin derecesine (karisimdaki mevcut gaz miktari) ve

ayni zamanda polimerin eriyik mukavemetine baglidir.
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Sekil 1. 3. Kopiik genlesmesi sirasinda kabarcik dinamigi

Kapali hiicreler, inert gazlarin kauguk veya plastik bir matriste ayr1 kabarciklar
olarak tutulmasiyla olusturulan, birbirine bagli olmayan hiicreler agidir. Sisirme ve
kiirleme sistemlerinin uygun dengesi ile kapali hiicreler elde edilir. Bu sistemler,
sigirici maddenin ayrigmasi ilerledik¢e olusan gazi kapsiillemek icin yeterli jelin

gelistirilecegi sekilde diizenlenir.

Kopiigiin yogunlugu ve hiicre boyutu, sisirme ve kiirleme sistemlerinin reaksiyon
hizlarinin dengelenmesiyle kontrol edilir. Kiir, gazlarin salinmasindan ¢ok once
ilerlerse, genlesme sinirlanacak ve yiiksek yogunluklu bir {iriin olusacaktir. Sisirici
maddenin erken ayrigsmasi genellikle hiicre duvarlarinin yirtilmasiyla sonuglanir. Bu
durumun sonucunda kabarmis bir yiizeye sahip yiiksek yogunluklu bir malzemeden,
acik hiicre yapisi kiimeleri ve ¢okmiis bir cilt yiizeyine sahip diisiikk yogunluklu bir
stingere kadar degisebilir. Kapali hiicreli slingerin baglica uygulamalar1 sunlar igerir:
yiik tasimayan contalar, esnek ve sok emici formlarda atletik dolgu, ylizdiirme ve
yalitm malzemesi, otomotiv hava sizdirmazligi, hava ve toz contalari i¢in presle

kaliplanmis kapal1 hiicre levhalari.

4,4'-0ksibis benzen siilfonil hidrazid (OBSH) verimli, renk degistirmeyen, leke
birakmayan, toksik olmayan ve kokusuz nitrojen tipi bir sisirme maddesidir. OBSH

esas olarak diisiik sicaklikta islemede kullanilir ve gaz verimi nispeten diisiik



olmasina ragmen 160°C civarinda ayrisir. Kaucuk endiistrisinde kullanilan sisirici
ajanlar, kablolarin kopiikli yalitiminda kullanilan polar olmayan oligomerlerdir.
Hiicresel clastomerlerin iiretimindeki kullanilan son teknolojik kimyasal sisirme
maddelerinden biridir. Bunlar, belirli bir sicaklikta ¢apraz baglanma reaksiyonuna
paralel olarak ayrisir ve boylece elastomerde bir kopiik yapist olusturur. Sekil 1.4’te

OBSH sisirici ajaninin molekiiler yapisi ve ayrisma reaksiyonlari goriilmektedir.

H,NHNO,S,

[e]
_..' HOSODOSOH T

SO;NHNH,

OO~ OO,
OO,

Sekil 1. 4. OBSH'nin molekiiler yapisi ve ayrisma reaksiyonlari (Gopperl, 2018 )

O=—=w=—=0

OBSH sisirici ajan1 ADC sisirici ajanindan daha diisiik bir bozunma sicakligina sahip
oldugu i¢in kaucuk endiistrisinde sisirme maddesi olarak en ¢ok kullanilan ikinci
sisirici ajan olarak kullanilir. Yaygin olarak kullanilan sisirici ajanlarin ayrigsma

sicaklig1 ve gaz hacmi kiyaslamasi Cizelge 1.2°de gosterilmistir.

Kopiiklii/hiicresel malzeme profil uygulamalarinin sadece kiigiik bir boliimiinii temsil
etse de, tiretimi EPDM uygulama miihendisliginin 6nemli bir pargasidir. OBSH,
aminler, asitler ve baz1 stearatlar ve vinil stabilizatorleri de dahil olmak {izere ¢ok
sayida bilesik tarafindan aktive edilir ve bdylece bozunma sicakligmi yaklagik
125°C'ye kadar diisiirtir. Aktivasyonun OBSH'nin ayrigsmasi iizerindeki etkisi, ¢cesitli

konsantrasyonlarda ve sicakliklarda elde edilen gaz olusumu verileriyle gosterilebilir.



Karigima eklenen sisirici maddenin miktart yogunluk, kopilik yapisi ve yiizey
plirtizliiligii izerinde 6nemli bir etkiye sahiptir. Kopiik yapisi da kalip basincindan

etkilenir.

Cizelge 1. 2. Onemli kimyasal sisirici ajanlar1 ve bunlarin temel dzellikleri, ayrisma
sicaklig1 ve ayrigsma sirasinda agiga ¢ikan gaz hacmi (Gopperl, 2018 )

Sisirici ajanlar Reaksiyon Aynsma sicakhig Gaz hacmi
(°C) (ml/g)
Azo (ADC) Ekzotermik 220 220
OBSH Ekzotermik 160 125
TSH Ekzotermik 145 110
BSH Ekzotermik 140 110
TSS Ekzotermik 230 120
5PT Ekzotermik 240 175
NaHCO4 Ekzotermik 135-190 120
Sitrik asit tiirevleri Ekzotermik 190-220 120
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2. ONCEKI CALISMALAR

OBSH sisirici ajani lizerine, yayinlanan az miktarda deneysel ¢alisma mevcuttur.
OBSH sisirici ajaninin EPDM ile konfigiirasyonu halen arastirmaya ve gelistirmeye
acik durumdadir. EPR-b-OBSH'nin daha fazla sayida hiicre yapisi, daha yiiksek
gozeneklilik ve kopiik yilizeyinde su penetrasyonuna karsi direngli EPDM kopiuigi
verdigini bulmuslardir. Bununla birlikte, EPR-b-OBSH ajanli EPDM, uzun siireli
sikigtirma yiiklemesinden sonra hiicre yapilarinin deformasyonu nedeniyle OBSH ile
karsilagtirildiginda daha kotii elastik toparlanmaya sahip oldugunu gormiislerdir
(Yamsaengsung ve Sombatsompop, 2009). EPR-b-OBSH'nin daha fazla sayida daha
tek bigimli hiicre ile genisletilmis EPDM katmani verdigi bulunmustur. EPR-b-
OBSH sisirme maddesinin maksimum soyulma mukavemetini elde etmek ve
ahsap/NR-eEPD laminatin  termal iletkenligini diistirmek igin  optimum
konsantrasyon 3,0 phr olarak bulunmus (Yamsaengsung vd., 2008), kauguk sisirici
ajan olan AC/OBSH, daha fazla hiicre gozenekliligi, daha diizgiin ve daha 1yi hiicre
dagilimlar: ile kloropren kopuigii iiretebildiginden, saf AC'den daha etkili oldugu
bulunmustur. AC/OBSH ile hazirlanan CR kopiigii, saf AC'den daha iyi gerilme
mukavemetine ve yirtilma mukavemetine sahip, ancak daha yiiksek Shore C

sertligine sahip oldugu bulunmustur (Yamsaengsung vd., 2008).

Polietilen glikol (PEG) ile modifiye edilmis ¢inko oksit (ZnO), kiirleme ve kopiik
stirecini aynt anda hizlandirabilir. PEG igerigi arttirildiginda CR kopiigii daha biiyiik
sisme oranina, daha kii¢lik hiicre boyutuna ve daha iyi yumusakliga sahip oldugu
bulunmustur (Yi vd., 2012), EPDM derecesinin, sisirici ajan tipinin, EPDM
harmaninin bilesiminin ve isleme kosullarmin hiicre yapisini ve sonugtaki EPDM
kopiiklerinin  fiziksel o6zelliklerini etkiledigi bulunmustur. ADC'nin  bozunma
sicakligt hem DNPT hem de OBSH harmanlamasi ile azalmig ve bu da sonugta
ortaya ¢ikan EPDM kopiik yapisimi ve 6zelliklerini etkilemistir. Ayrica NR/EPDM
ekstriidatin sicak hava firininda vulkanize edilmesi i¢in alternatif bir teknik olarak bir
ekstriidat i¢cin bir tiip kalibinin kullanilmasinin, genlesme ve kopiik boyutlarin

kontrol etmekte basarili oldugu bulunmustur.



NR bilesimlerinin de kopiik yapisini ve ozelliklerini etkiledigi bulunmustur (Lewis
vd., 2003), NR kopiigiin sertlik agisindan mekanik o6zellikleri, OBSH igeriginin
artmasiyla kademeli olarak azaldigi gézlemlenmistir (Pechurai vd., 2013). Bir
kopiigiin sikistirma davranisinin oncelikle bagil yogunluk tarafindan belirlendigi,
ancak sikistirma davranisinin 6zellikle ¢okme bolgesinde gozenek boyutu dagilimina
da bagli oldugunu bulunmustur. Cokme bolgesinde, sikistirici stres-gerinim egrileri,
hiicresel yapilarin heterojenliklerine acik bir bagimlilik gostermistir. Daha genis
hiicre dagilimi, ¢okme bolgesindeki stresin daha giicli gerilim bagimliligr ile
sonuclanmistir. TGA sonuglari, c¢esitli Onceden sertlestirilmis derecelere sahip
BR/SBR/NR  kopiiklerin, Onceden sertlestirilmis olmayan kopiiklerden daha iyi
termal stabilite elde ettigini gostermistir. Polimerik kopiiklerin yiliksek yogunlugu,
¢cekme mukavemeti, yirtilma mukavemeti ve kopma uzamasi gibi yiiksek mekanik

ozellikler sergilemistir.

TGA sonuglari, cesitli 6n kiirlenme derecelerine sahip BR/SBR/NR kopiiklerin, 6n
kiirlenmemis kopiiklerden daha iyi termal kararhilik elde etti§ini gostermistir.
Polimerik kopiiklerin yliksek yogunlugu, kopma mukavemeti, yirtilma mukavemeti
ve kopma uzamasi gibi yiiksek mekanik o6zellikler sergiledigi goézlemlenmistir
(Wang, vb, 2013), kombine mikrodalga firin prosesi teknigi, geleneksel 1sitma
tekniginin daha yavas prosediiriinden farkli olarak, suyla sisirilmis agik hiicreli dogal
kauguk kopiigiiniin nem diflizyonu siirecini iyilestirdigi goriilmistiir. Ayrica, dogal
kauguk koptigiin fiziksel 6zellikleri ve mikro yapisi, geleneksel 1sitma teknigine gore

gelistirilmistir.

Tiim eszamanli kombinelerde mikrodalga firin teknigi, yogunluk artisi, hiicre
dagilimi, gézenek gevsekligi ve diizgiin hiicreler nedeniyle deneyden degerlendirilen
teknikler arasinda en iyisi oldugu bulunmus (Ariff ve Afolabi, 2020), bio-EPDM
kopliglin mekanik ve elastik 6zellikleri, artan kapsiillenmis sisirici ajan miktar1 ile
azaldig1, termal kararlilik ve tuzlu su direnci, kapsiillenmis sisirici maddenin artan

karigtirma orani ile 6nemli Slgiide iyilestigi gorilmiistiir.

Karigik sisirme ajanlari kullanilarak hazirlanan bio-EPDM  kopiigiin - mekanik

ozellikleri ve tuzlu su direnci, tek bir sisirme maddesi kullanilarak hazirlanan kopiige



gore daha iyi oldugu bulunmustur (Sang vd., 2019). Disiik yogunluklu polietilen
(LDPE)/p, p-oksibis (benzensiilfonilhidrazid) (OBSH) sistemi, sabit sicaklikta bir
gorsellestirme aparati ile kopiirtme islemi sirasinda hiicre biiylimesini arastirmak icin
uygulanmistir. Kopiirme islemi i¢in mekanizmalarin gorsel olarak anlasilmasi

saglanmistir. (Wu vd., 2017).

Bu calismada, siinger kaucuk {irtinleri yapiminda sisirici ajan olarak kullanilan ve
literatiirde {izerine yapilan arastirmalarin azlig ile dikkat ¢eken, calisma sicakligl ve
sisirme performansi agisindan en ¢ok kullanilan ikinci sisirici ajan olan OBSH
kimyasalinin performansini incelemek, farklit ENB oranlarinda reolojik ve mekanik
analizi hakkinda bilim diinyasina kullanilabilir veri saglamak amaciyla, farklhi
phr’larda OBSH ve farkli ENB oranlarinda EPDM kauguklarindan yapilan 26
formiilasyon Desing Expert programi ile istatistiksel olarak incelenmis ve

yorumlanmustir.
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3. MALZEME VE YONTEM

3.1. Malzeme

Elastomer kopiik iiretirken Versalis eni firmasindan temin edilen Dutral TER 4049
ve Dutral TER 9049 sentetik kauguklari, OMSK firmasindan temin edilen Karbon
(FEF N 550), Alkim firmasindan temin edilen Prol500 parafinik yag, Mertas
firmasindan temin edilen MRT 3 Kalsiyum karbonat (kalsit), Melos firmasindan
temin edilen Aktif Cinko (Monte Carlo), Evyap-Oleo firmasindan temin edilen 1618
RG Stearik asit, RheinChemie Additives firmasindan temin edilen Aflux42, Lotte
Chemical firmasindan temin edilen PEG4000, VIBIPLAST firmasindan temin edilen
(MBT 80 GE F140), (CBS 80 GE F140, TMTD 80 GE F140, Kikiirt(S) 80 GE F140,
PVI80 GE F140), Kettlitz Firmasindan temin edilen Kezadol ve Azointernational Ot

firmasindan temin edilen OBSH kullanilmastir.

Kauguk hamuru tiretimi i¢in kullanilan sentetik kauguklarin 6zellikleri asagidaki

Cizelge 3.1°de gosterilmistir.

Cizelge 3. 1.Deneylerde kullanilan EPDM kauguklarin teknik 6zellikleri

ENB Dienicerigi  Etilen  Mooney (ML 1+4 Yag parafinik Kiil igerigi Ugucu igerik

ENB (%) igerigi 125 °C) (MU) (phr) (% agirlik) (% agirlik)
Dutral
TER 4049 45 70 76 - 0.3 0.5
Dutral
TER 9049 9.5 71 90 - 0.3 0.5

Product Catalogue Business Line EP(D)M Elastomers / EP(D)M / Dutral® CO (Copolymers)
technical data sheet

3.1.1. Dolgu Malzemeleri
Dolgu malzemeleri olarak kullanilan Karbon FEF N550’nin teknik &zellikleri

Cizelge 3.2°de verilmistir. Kullanilan diger dolgu malzemeleri ve igerikleri asagida

verilmistir.
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Cizelge 3. 2. Kullanilan Karbon FEF N550 teknik 6zellikleri

Karbon FEF N550 Teknik Ozellikleri
Iyot adsorpsiyonu 44,6 g/kg

Yag absorpsiyonu 122,6 ml/100g
STSA yiizey alam 38,3 m?%/g

Ph 8,73

Isitma kayb1 125 °C de %0,2
Kiil igerigi %0,3-%0,4
Kiikdirt icerigi %0,54

Doékme yogunlugu 346 kg/m?
Pelet sertligi ortalama 28,8 cN

Birey sertligi -48,9 cN

Kalsiyum Karbonat (CaCOs):

Kimyasal o6zellikleri: CaO 54,25%, MgO 0,43%, Fe,Os; 0,01%, Al,O;
0,005%, SiO; 0,02%, CO, 44,14%, Kizdirma Kayb1 43,11%, CaCO3 99,55%,
Fiziksel ozellikleri: Sertlik (hardness by Moh’s) 3, Mohs Ozgiil Agirlik
(density) 2,7 g/cm®, Beyazlik (whiteness) 99,1, Parlaklik (brightness) 97,5,
pH degeri (pH value) 8,7, Nem (moisture content) 0,3%, Yag emme (oil
absorption) 16%, Dop emme (dop absorption) 21% (*Merttas mikronize teknik

ozellikler dokiimant).

Parafinik yag PRO 1500:

3.1.2.

Viskozite 40 °C 100,3 mm?/s, K. viskozite 100 °C 10,87 mm?/s, Parlama
noktas1 254 °C, Akma noktas1 -9°C, Yogunluk 0,8879 g/cm? (*Alkim PRO 1500

technical data sheet).

Aktivatorler

Aktif Cinko Oksit:

Aktif Cinko Oksit kauguk hamurunda ¢inko oksit kat1 tanecikler halinde
dagilir. Bu tanecikler yalmizca ylizeyr ile cevresindeki kimyasallarla
tepkimeye girebilir. Bu yiizden ¢inko oksitin reaksiyon yetenegini kiitlesi

degil yiizeyi belirler. Vulkanizasyon aktivatorii olarak kullanilir.
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Teknik ozellikleri: Nem oran1 105 °C, Kaba yogunluk 0,50 + 0,10 gr/cm? ,
Elek analizi 200 Mesh, Aktif madde oran1 Min % 99,80, Yiizey alani1 40,00 -
45,00 m?/gr, pH 20,0 °C’de 7,20 + 0,10, Pb Max. 10 ppm, Cd Max. 10 ppm,
Cu Max. 10 ppm (*Melos ZnO technical data sheet).

Stearik asit:

3.1.3.

CH3(CH3)16COOH formiilityle gosterilen doymus bir yag asididir. Bu iiriin
kauguk islemede bir aktivator, hizlandirici, dahili yaglayici, kalip ayirici ve
yiizey yaglayici olarak tavsiye edilir.

Teknik o6zellikleri: Asit degeri 200,5 (mg KOH/g) mg/g, Sabunlasma degeri
201,7 (mg KOH/g) mg/g (*Evyapoleo technical data sheet).

Proses Yardimecilar:

Aflux42:

Dolgu maddeleri ve kauguk kimyasallar i¢in milkemmel bir dispersiyon ajani
gorevi gortr. Kiirlenmemis bilesiklerin plastisitesini arttirir ve akisi iyilestirir.
Ozellikleri: Profillerin ¢iktis1 ve ekstriizyon hiz1 artar. Aflux 42, ekstriidatlara
ve perdahlanmis folyolara plriizsiiz yiizeyler kazandirir. Vulkanizat
ozellikleri pratikte Aflux 42°den etkilenmez.

Teknik 6zellikleri: Yogunluk 20 °C’de 0,90 glcm3, erime noktas1 80-100 °C

(*Rhein Chemie technical data sheet)

PEG4000:

Poli etilen glikol (PEG) 4000, silika ve kil dolgu maddeleri ile karistirilirken
kullanilan etkili bir aktivatdrdiir. PEG 4000, ¢esitli mineral pigmentlerin
neden oldugu geciktirici etkinin listesinden gelerek hem kiir oranin1 hem de
kiirlenme durumunu iyilestirir. Ek olarak, polarite EPDM'nin mikrodalgada
kiirlenmesini destekler. PEG 4000, siyah olmayan dolgu maddeleri kullanan
her tiir polimerde kullanima uygundur. PEG-4000, kauguk endiistrisi igin
kalip ayiric1 ve yaglayict olarak yaygin olarak kullanilmaktadir. Suda

coziinebildikleri i¢in kolaylikla siiriilebilir ve ¢ikarilabilirler. Ayrica belirli
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farmasétik iiriinler i¢in hap ve tablet ireticileri i¢in baglayict ve kuru
yaglayici olarak kullanilirlar.

Teknik o6zellikleri: pH 5-7, erime noktas1 56-58 °C, ilk kaynama noktas1 ve
kaynama aralig1 >300 °C, parlama noktas1 >250 °C, buhar basinct <0,01 hPa
(20 °C), dinamik viskozite 80 CPS (100 °C) (*Lotte chemical technical data sheet).

3.1.4. Hizlandiricilar

MBT 80 GE F140:

Erime noktast 170-175 °C, parlama noktasi 252 °C, yogunluk 1525 kg/m?,
sudaki ¢oziniirlik 0,118 kg/m® (22 °C), birim hacim agirligi 480-520 kg/m®,

toplam kiikiirt igerigi %19,5 (*Vibiplast technical data sheet).

CBS 80 GE F140:

CBS, NR, SBR, BR, NBR ve diger Kiikiirt/Kiikiirt bagiscist ile kiirlenmis
kauguklar icin uygun gecikmeli eyleme sahip birincil ultra hizli
hizlandiricidir. Olduk¢a uzun bir kavurma siiresi ve miikemmel isleme
giivenligi saglar. CBS, disiik kiikiirt vulkanizasyonu icin tek hizlandirici
olarak veya Dithiocarbammate veya Thiurams hizlandiricilarla kombinasyon
halinde kullanilir. Vulkanizatlar, iyi yaslanma direnci ve iyi bir sikistirma seti
saglar. Thiourea, 6zellikle az kiikiirt igeren karisimlarda, CBS {izerinde giiglii
bir ikincil hizlandirma etkisine sahiptir.

Teknik 6zellikleri: Yogunluk 1,10 g/cm3 , vizkositesi <36 (ML 1+4 80 °C),
toplam kiikiirt icerigi %19,5 (*Vibiplast technical data sheet).

TMTD 80 GE F140:

TMTD, dogal ve sentetik kauguklarin vulkanizasyonu igin ultra hizlandirici
ve kiikiirtle sertlestirilmis elastomerlerin ¢ogunda kiikiirt vericidir. Hizli
vulkanizasyon sunar ve kiikiirtsiiz vulkanizasyon sistemlerinde ve EV
sistemlerinde kullanildiginda iyi 1s1l yaslanma ve sikistirma seti direnci ile
miikemmel bir vulkanizasyon platosu saglar. Siyah olmayan vulkanizatlarda

leke birakmaz ve miikemmel renkler elde edilir. TMTD, EPDM i¢in degerli
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bir ikincil hizlandiricidir. CR'nin tiyotire ile vulkanizasyonunda geciktirici
olarak kullanilabilir.

e Teknik 6zellikleri: Yogunlugu 1,20 glem®, vizkositesi <50, toplam kiikiirt
icerigi %40,5 (*Vibiplast technical data sheet).

3.1.5. Pisiriciler

Kikirt (S 80 GE F140):
o Kiikiirt, tim dogal ve sentetik kauguklar i¢in kiirleme maddesi olarak
kullanilir.
o Teknik &zellikleri: Yogunlugu 1,52 g/cm?®, vizkositesi <50, toplam kiikiirt

icerigi %80,5 (*Vibiplast technical data sheet).

3.1.6. Vulkanizasyon Geciktirici

PVI 80 GE F140:
e Vulkanizasyon geciktiricisi olarak kullanilir.
o Teknik 6zellikleri: Yogunlugu 1,13 g/cm?, vizkositesi 21,08, toplam kiikiirt

igerigi %9,7 (*Vibiplast technical data sheet).

3.1.7. Nem Onleyici

Kezadol:

o Kiil igerigi %84,2, CaO icerigi %84 (*kettlitz kezadol technical data sheet).

3.1.8. Sisirici Ajan

OBSH:

e OBSH, olaganiistii leke birakmayan, renk degistirmeyen hem hiicresel
kaucuk hem de plastik iiretimi i¢in toksik olmayan, kokusuz, nitrojen salan
sisirme maddesidir. EPDM, PE, PVC, EPOXY, TPR ve FENOLIK recineler
su anda OBSH ile ticari olgekte genisletilmektedir. Sentetik kauguk ve

termoplastikler, NBR-PVC karigimina dayali 1s1 yalittm malzemelerinin
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3.2.

tiretiminde de kullanilabilir. OBSH, termal ayrisma ile amonyaksiz gaz tiretir,
bu da mahzen kablo izolasyonunda kullanimi1 giivenli hale getirir. OBSH'nin
bozunma sicakligi, geleneksel kiirleme sicakligi araligi olan OBSH ile iyi
uyum saglar, bu nedenle, aktivatorsiiz geleneksel kiirleme sicakliginda iyi
sisirme verimliligi saglar. Ayrica, OBSH'nin kaucugun kiirlenmesine veya
PVC'nin stabilitesine hicbir etkisi yoktur. Uriin Adi: P, P'-Oxybis Benzen
Sulfonyl Hydrazide, Goriintim: ince beyaz toz

Teknik ozellikleri: Ayrisma sicakligi 150-164°C, Gaz hacmi 124 + 6 (ml/g),
Pargacik boyutu (Ortalama) 6-10 micron, Nem: maksimum %0,5, pH: 6,0-8,0

(*Western reverse chemical technical data sheet).

Yontem

3.2.1. Proses Cihazlan

Masterbatch hamuru formiilasyonu:

On karisim icin uygun goriilen kimyasallar ve phr sistemi Cizelge 3.3’de

belirtilmistir.
Cizelge 3. 3. Masterbatch formiilasyonu
Kimyasallar PHR
MasterBatch 1 MasterBatch 2
Dutral Ter 4049 100
Dutral Ter 9049 - 100
Parafinik Yag 107 107
CaCOg; 40 40
Zn0O 4,93 4,93
Stearik Asit 2,133 2,133
Aflux 42 3,33 3,33
Peg 4000 2 2

Dispersiyonlu Yogurma Makinesi (Kneader):

Kaucuk hamurunu iiretim prosesinin baglangi¢c isleminin gergeklestirildigi
yar1 agik karistirma makinasidir. Bu ¢alisma icin iki farkli ENB oranli EPDM
kauguk ile 26 farkli formiilasyon hazirlanmistir. Farkli ENB oranlarindaki iki
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farkli kauguk icin Once kneader makinesinde 90 °C’de 1 dk 27 sn
cignenmistir. Daha sonra karbon (FEF 550), Parafinik yag, CaCOjs, ZnO,
Stearik asit, Aflux 42 ve Peg 4000 kneader makinasina formiilasyonda
belirtilen oranda eklenmistir. Karistm 5 dak 30 sn karigmaya birakilmustir.
Kneader makinasinda toplam 6 dak 57 sn karistirilan masterbench karisimi
122,4 °C cikis sicakliginda mil’e aktarilmistir. Hamur yogurma islemi igin
Sekil 3.1°de goriilen Taixing Reshine Rubber & Plastic Machinery Co. Ltd.
Sirketine ait model X(S)N-110 kneader makinasi kullanilmigtir

Sekil 3. 1. Dispersiyonlu yogurma makinesi (Kneader)

Acik mil:

Iki silindirli agik kaucuk karistirma degirmeni esas olarak kaucuk iiriiniinde
kullanilir. Bu makine, kauguk i¢in kullanilmak iizere ¢ift silindirlidir.
Silindirin sicaklifin1 ayarlamak icin bos silindire doymus buhar ve sogutma
suyu girilebilir. Kauguk hammaddelerini karistirmak igin farkli hizlarda nispi
doniis yapan iki silindirin bosluguna ¢ekilir. Baglangi¢ sicakligi 25,4 °C olan

mile indirilen hamur stop blender yardimi ile 3 dk havalandirilarak sicakligi
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97 °C ye kadar diisiiriilmiistiir. Milde 1 dk 40 sn karigtirilan kauguk hamuru
banchoff’a verilmeye baslanmistir. Benchoff*a transferi 2 dk 34 sn de
gerceklesmistir. Toplamda 4 dk 14 sn de ¢evrilen masterbatch hamuru 14 cm
uzunlugunda 2 cm kalinhiginda serit halinde batchoff’a gonderilmistir.
Batchoff da 15 dk dinlendirilen masterbatch hamuru paletin {izerine
indirilmistir. 16 °C’lik soguk odaya alinmis ve 6 saat dinlenmeye
birakilmistir. Bu calisma ENB oranlar1 farkli olan diger kauguk iginde
tekrarlamistir. Hazirlanan 130,775 kg’lik iki masterbatchler 15’er esit pargaya
bolinerek 8,718 kilogramlar halinde formiilasyon PHR’larin da belirtilen
hizlandiricilar ve sisirici oranlarinda (MBT, CBS, TMTD, Kiikiirt, PVI,
OBSH) milde 3 dk gevrilerek nihai 26 farkli formiilasyonlu EPDM siinger
hamuru haline getirilmistir. Geriye kalan ikiser parga (34,872 kg toplam)
yedek masterbatch olarak ayrilmistir. Calismada Sekil 3.2°de gosterilen
Taixing Reshine Rubber & Plastic Machinery Co. Ltd. Sirketine ait model
X(S)K-600 ag¢ik mil makinas1 kullanilmustir.

Sekil 3. 2. A¢ik mil
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Hang type batch off :
e Acik milden inceltilerek ¢ikarilan sicak kauguk hamuru batch off da otomatik
olarak askiya alinip kurutulmus ve dinlendirilmistir. Taixing Reshine Rubber
& Plastic Machinery Co. Ltd. Sirketine ait model XP-600 BATCH-OFF

makinasi kullanilmistir.

Genel numune formiilasyonu hazirlanirken desing expert programinin yardimi ile
OBSH sisirici ajan igin 400-1300 g arasinda ENB i¢in ise 4.5 ve 9.5 sabit degerler
lizerine matematiksel modelleme yapilmistir. Programin oneri i¢in atadiglr 26 adet
OBSH gramaj1 goz oniine alinarak olusturulmustur. Bu modelleme iki farkli degerler
arasinda yapilmasi gereken deney sayisini en aza disiiriip alinabilinecek tiim
sonuclarin elde edilen sonuglardan yola ¢ikarak modellemesini yapmaktadir. Gram
olarak atanan degerler daha sonra phr olarak hesaplanmistir. Hesaplama yapilirken
37500 gram EPDM kaugugu 100 phr olarak alinip diger kimyasallarin grami phr

olarak doniistiiriilmistiir. Phr hesaplamak i¢in Esitlik 3.1°deki formiil kullanilmistir.

x gr kaucuk

phT' - 100

3.1)

Sekil 3.3 ve Sekil 3.4’te karisimin akis diyagramlar: gosterilmistir.

Desing expert

Batchoff'da 15 dk
dinlendirilen

olusturulmasi

Karistirilan kauguk

Agik mile
aktarilan
karigimin

masterbatch e——— | hamuru batchoffa er 1
hamurunun palet verilmesi sicakliginin formiilasyonda belirtilen oranda
iizerine indirilmesi diigiiriilmesi. eklenmesi

Bu islemlerin ENB oranlan farkl olan
diger kauguk i¢cinde tekrarlanmasi.

. Olusturulan
Deney programi ile formil I: svondaki Kaugugun kneader
parametreler:n_m deney Kim 'asZIlarm makinasinda -2
belirlenmesi modellemesinin Y ezilmesi.
tartiimasi

Karbon (FEF 550), Parafinik yag,
CaCO3, ZnO, Stearik asit, Aflux 42
ve Peg 4000 kneader makinasina

Sekil 3. 3. Karigim prosesi masterbatch akis diyagrami

19



Hazirlanan 2
masterbatch
15'%r esit
parcaya
béliinmesi.

Formiilasyon phr'larin da
belirtilen (MBT, CBS, TMTD),

(S), (PVI) ve sisirici ajan
(OBSH) eklenerek karistirilmasi,

Geriye kalan ikiser parga
yedek masterbatch olarak
ayrilmasi

Numunelerin dinlendirildikten
sonra test edilmesi

Sekil 3. 4. Karisim prosesi son agama akig diyagrami
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Cizelge 3. 4. OBSH ve ENB fraksiyonlarindaki genel numune formiilasyonlari

PHR
KIMYASALLAR

Deney NO 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25
Dutral TER
2049 - - - - - - - - - - - - - 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100
Dutral TER
9049 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 - - - - - - - - - - - -
OBSH 226 187 346 259 226 106 226 289 346 146 106 106 317 226 187 346 259 226 106 226 289 346 146 106 1,06
KARBON
(FEF N 550 893 893 893 893 893 893 893 893 893 893 893 893 893 893 893 893 893 893 893 893 893 893 893 893 893
PARAFINIK
VAG 107 107 107 107 107 107 107 107 107 107 107 107 107 107 107 107 107 107 107 107 107 107 107 107 107
CaCOs 40 40 40 40 40 40 40 40 40 40 40 40 40 40 40 40 40 40 40 40 40 40 40 40 40
AKTIF
GINKO 493 493 493 493 493 493 493 493 493 493 493 493 493 493 493 493 493 493 493 493 493 493 493 493 493
OKSIT
STEARIK
ASIT 213 213 213 213 213 213 213 213 213 213 213 213 213 213 213 213 213 213 213 213 213 213 213 213 213
AFLUX42 333 333 333 333 333 333 333 333 333 333 333 333 333 333 333 333 333 333 333 333 333 333 333 333 333
PEG 4000 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2
MBT 1133 1,133 1,133 1,133 1,133 1,133 1,133 1,133 1,133 1,133 1,133 1,133 1,133 1,133 1,133 1,133 1,133 1,133 1,133 1,133 1,133 1,133 1,133 1,133 1,133
CBS 08 08 08 08 08 08 08 0,8 08 0,8 08 0,8 0,8 08 08 08 08 08 08 08 08 08 08 0,8 08
TMTD 086 08 08 08 08 08 08 08 08 08 08 08 08 08 08 08 08 08 08 08 08 08 08 08 086
KUKURT 1,33 133 133 1,33 133 1,33 1,33 133 133 133 1,33 133 133 1,33 133 1,33 1,33 1,33 1,33 1,33 1,33 1,33 1,33 1,33 1,33
PVI 008 008 008 008 008 008 008 008 008 008 008 008 008 008 008 008 008 008 008 008 008 008 008 008 008
CaO 533 533 533 533 533 533 533 533 533 533 533 533 533 533 533 533 533 533 533 533 533 533 533 533 533

26

100

3,17

89,3

107

40

4,93

2,13

3,33

1,133
08
0,86
1,33
0,08
5,33
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3.2.2. Laboratuvar cihazlari

Viskozimetre:

Mooney viskometre kaugugun akiskanligini test eder. Ham ya da formiile
edilmis kaugugun 6n vulkanizasyonunu ve stres gevseme karakteristigini
gosterir. Test belirli sicaklik ve basing altinda 2 rpm hizindaki metal diskteki
kaucugun torkla dlciilmesi ile gerceklesir. Sekil 3.5’te goriilen Ikizler Kauguk
Makinalar1 Ltd. Sirketine ait model GLK 1002 MV Viskozimetre makinasi

kullanilmustir.

Sekil 3. 5. Viskozimetre

Reolojik Ozellikler:

EPDM siinger kauguk karisiminin pigsme 6zellikleri, 185 °C test sicakligi 3 dk
test stiresince GLK300-MDR reometre kullanilarak olclilmiistiir. Ayni
zamanda minimum tork (ML), maksimum tork (MH), tork farki (MH-ML) ve
numunenin %90 ninin pisme (kiirlenme) siiresi belirlenmistir.

GLK Rotorsuz Reometre cihazi maksimum tork, pisirme siiresi, iyilesme
stiresi, kiillenme siiresi, viskozite ve diger faktorleri baz alarak kaugugun

karakteristigini belirlemek i¢in kullanilir.
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Calismada Sekil 3.6°de verilen Ikizler Kauguk Makinalar1 Ltd. Sirketine ait model
GLK 300 MDR Rheometre makinasi kullanilmigtir.

Sekil 3. 6. Rheometre

Kopma Cekme Mukavemeti ve Uzama:

Hazirlanan EPDM siinger kaucuk karisiminin mekanik o6zellikleri olan
¢ekme-kopma testleri GLK 3000-T5 ¢ekme-kopma cihazi ile ISO 37’ye gore
200 mm/dk hizinda incelenmistir.

ISO 37 standartina gore kullanilan makine parametreleri: Hiz 200 mm/dk;
Yon: yukart hareket, Uzant: tiirii: izleme ve yiik ortalama siiresi dak ile
numunelerin cekme mukavemeti (Ts/MPa) ve uzama kopma (Eb/%) degerleri
belirlenmistir.

Cekme testi, kauguk endiistrisinde ¢ok dnemli bir testtir. Sadece malzemenin
mukavemetini tanimlamaz, ayni zamanda uzamay1 da anlatir. Cekme testi,
numune iizerinde disa dogru bir ¢ekme kuvveti uygulamakla ilgilidir. Sekil
3.7’te verilen ikizler Kauguk Makinalar1 Ltd. Sirketine ait model GLK-3000
TS5 Cekme-Kopma makinasi kullanilmistir.
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1

Sekil 3. 7. Cekme-uzama test makinasi

Yogunluk degisimi:

Hazirlanan 26 formiilasyona ait numunelerin (55mmx55mmx66mm) tayin
cihazi ile yogunluklari belirlenmistir. Daha sonra 160°C sicaklikta 15 dk
etlivde bekletilip vulkanizasyonu saglanan numuneler tekrar ayni sekilde
yogunluk tayin cihazinda test edilip son yogunluklar1 belirlenmistir.

Arsimed prensibini baz alarak yiizdiirme yontemi benimsenerek olgiim
sonuglarini direk olarak verir. Sekil 3.8’da verilen ikizler Kauguk Makinalari

Ltd. Sirketine ait model GP-300E/600E dijital yogunluk kiti kullanilmustir.
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R e I
Sekil 3. 8. Dijital Yogunluk Olg:ﬁm Aleti

Hacim degisimi:

Hazirlanan 26  formiilasyona ait 26 farkli 55mmx55mmx66mm
boyutlarindaki kalip ile ¢ig hamurdan basilan numuneler 160°C sicaklikta 15
dakika etiivde bekletilmis ve vulkanizasyonlar1 saglanmistir. Yapilan deneyin
sonuglart ¢ig hamurun sekillendirildigi kalibin hacim 6lgiisii  ile
kiyaslanmigtir. Calismada Sekil 3.9°de verilen Haida international firmasina

ait model HD-P835 Etiiv kullanilmustir.
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Sekil 3. 9. Etiiv

Hassa Terazi Aleti Furi FKS series:
e Tartim endiistrisinde hassas terazileri "miktarlar1 ¢ok hassas bir sayiya,
genellikle bir miligrama kadar tartmak i¢in kullanilan terazi" olarak

tanimlariz. Kullanilan hassas terazi Sekil 3.10°de verilmistir.

PR i

Sekil 3. 10. Hassa Terazi Aleti
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Sertlik Ozellikleri:

Hazirlanan farkli EPDM siinger kauguk karigimlart 185 °C’de 3 dk 55 sn
vulkanize edilen ISO 48 standartina uygun sertlik disleri kullanilarak
incelenmistir. Shore sertligi, Durometre olarak bilinen Sekil 3.11°da goriilen
Macrona shoremetre cihazi ile dlgiilmiistiir. Sertlik degeri, Durometer girinti

ayaginin test edilen numuneye girmesiyle belirlenir.

Sekil 3. 11. Shoremetre
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4. BULGULAR VE TARTISMA

4.1. Reometre (Rheometer) Analizi

Reolojik ol¢timler, Time: 3:00 m/s, Torque: 20.93 dN.m ve T: 185 °C makine
parametreleri kullanilarak gergeklestirilmistir. Parametrelere gore reolojik analiz

sonuclar1 Sekil 4.1-10 'da verilmistir.

4.1.1. Dutral TER 4049

ENB oran1 diisiik olan terpolimerin reolojik analiz sonuglari Cizelge 4.1°de
gosterilmistir.

Cizelge 4. 1. Farkli OBSH phr’larinda hazirlanan Dutral TER 4049 EPDM
kaugugunun reolojik test sonuglar

Ornek MH/dN.m ML/dN.m Ts2(m:s) Ts90/(m:s)
1 11,01 3,6 0,293 1,353
2 12,05 4,65 0,293 1,38
3 11,63 3,37 0,266 1,316
4 12,26 4,43 0,28 1,353
5 10,79 2,556 0,25 1,286
6 12,2 3,43 0,256 1,313
7 11,95 34 0,263 1,32
8 12,116 3,52 0,256 1,333
9 10,35 2,516 0,273 1,29
10 11,89 2,81 0,25 1,31
11 12,26 3,436 0,263 1
12 11,55 2,89 0,263 1,346
13 11,25 3,106 0,266 1,32

MH degeri kaucuk karistminin vulkanizasyondan sonraki en yiiksek viskozite
degerini belirtir. Sekil 4.1°de goriildiigii gibi, formiilasyonlarda OBSH sisirici ajanmi
phr’1 arttikca karisimin vulkanizasyon sonrasindaki en yiiksek viskozite degerini
vermekte olan MH maksimum torkun (Ib-in (pounds-inch)) azaldigi gozlemlenmistir.
Sisirici ajanin karisim igerisinde vulkanizasyon sirasinda olusan hiicreler OBSH
sigirici ajanmi arttikca artar ve olusan hiicre sayisi1 fazlalasir bu nedenle MH degeri

OBSH phr’1 artisina gore azalir.
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Dutral TER 4049 (ENB 4,5)

12,5 —| NN

11,5 —

MH (Rheometer) (Ib-in)

11— ®
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10,5 —| @ Design Points
95% Cl Bands
@
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10 —|
400 500 600 700 800 900 1000 1100 1200 1300
A: OBSH (g)

Sekil 4. 1. OBSH phr’larinda hazirlanan Dutral TER 4049 EPDM kaucugunun MH
(Ib-in) analiz sonuglari.

Sekil 4.2°de formiilasyonlardaki diisiik ENB oranlarindaki EPDM kaugugun OBSH
sisirici ajamt artik¢a karisimin vulkanizasyon sonrasindaki en diisiik viskozite degeri
(ML) minimum tork, Ib-in (pounds-inch), farkli phr’lardaki sisirici ajanin
olusturacag hiicreler heniiz hiicre ¢ekirdegi evresinde oldugu i¢in kaugugun reolojik

ozelligine etkisi olmamustir.

T90 (min/s) kaucuk karisiminin %90’ min pistigi andaki stireyi tanimlar. Sekil 4.3’te
OBSH artisiyla T90 degerinin degisimi goriilmektedir. Karisimlarin  pisme
dakikalarinin belirlenmesinde test kriterlerinden olan T90 maksimum pismeye
ulastigindaki zaman (birimi dakika ya da dakika/ saniye), farkli phr’lardaki OBSH
sisirici ajanin vulkanizasyon kimyasina dogrudan etkisi olmadigi i¢in karigimin

maximum pismeye ulastigr degerleri etkilemedigi gézlemlenmistir.
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Sekil 4. 2. Farkli OBSH phr’larinda hazirlanan Dutral TER 4049 EPDM kaugugunun
ML (Ib-in) analiz sonuglari

T90 (Rheometer) (min/s)

Dutral TER 4049 (ENB 4,5)
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Sekil 4. 3. Farkli OBSH phr’larinda hazirlanan Dutral TER 4049 EPDM kaugugunun
T90 (min/s) analiz sonuglari
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4.1.2. Dutral TER 9049

ENB orani yiiksek olan EPDM terpolimerinin reolojik analiz sonuglar1 Cizelge
4.2°de gosterilmistir.

Cizelge 4. 2. Farkli OBS phr’larinda hazirlanan Dutral TER 9049 EPDM
kaug¢ugunun reolojik test sonuglari

Ornek MH/dN.m ML/dN.m Ts2(m:s) Ts90/(m:s)
1 10,066 2,21 0,253 1,216
2 9,906 2,256 0,26 1,24
3 10,076 2,416 0,27 1,276
4 10,42 2,313 0,26 1,233
5 10,413 2,36 0,26 1,233
6 10,783 2,516 0,256 1,22
7 10,65 2,526 0,266 1,256
8 12,046 2,543 0,256 1,29
9 10,165 2,375 0,28 1,255
10 11,77 2,565 0,24 1,195
11 12,326 2,67 0,243 1,276
12 12,08 2,63 0,24 1,23
13 10,42 2,283 0,26 1,256

MH degeri karisimin vulkanizasyondan sonraki en yiiksek viskozite degerini
vermektedir. Sekil 4.4’°te goriildiigii lizere formiilasyonlarda OBSH sisirici ajani phr’1
arttikca Karisimin vulkanizasyon sonrasindaki en yiiksek viskozite degerini vermekte
olan MH maksimum tork (Ib-in (pounds-inch)) azaldig1 gozlemlendi. Sisirici ajanin
karisim igerisinde vulkanizasyon sirasinda olusan hiicreler OBSH sisirici ajaninin
artmasina paralel olarak fazlalasir, sisirici ajanin miktar1 daha fazla azot gazinin
olugmasini saglayacagindan gézeneklilik miktart homojen karisan karigimlarda artar,

bu nedenle MH degeri OBSH phr oranina goére azalir.

ML degeri karisimin vulkanizasyondan sonraki en diisiik viskozite degerini gosterir.
Sekil 4.5’te formiilasyonda yiiksek ENB oranlarinda OBSH sisirici ajaninin karisim
icerisindeki phr’1 arttikca vulkanizasyon sonrasindaki en diisiik viskozite degeri

ML’ nin azaldig1 gézlemlendi.
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Dutral TER 9049 (ENB 9,5)
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Sekil 4. 4. Farkli OBSH phr’larinda hazirlanan Dutral TER 9049 EPDM kaugugunun

MH (lb-in) analiz sonuglar1
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Sekil 4. 5. Farkli OBSH phr’larinda hazirlanan Dutral TER 9049 EPDM kaugugunun

ML (lb-in) analiz sonuglari
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Sekil 4.6’da formiilasyonlarda yiiksek ENB i¢eren EPDM kauguklarda OBSH phr’1
arttikca pisme dakikalarinin belirlenmesinde test kriterlerinden olan T90 maksimum
pismeye ulastigindaki zaman, (1,19-1,28) dak arasinda diizensiz kritik noktalar
gosterdi. OBSH sisirici ajaninin kauguk vulkanizasyon prosesine phr miktarina bagh

olmaksizin etkilemedigi gézlemlenmistir.

Dutral TER 9049 (ENB 9,5)
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Sekil 4. 6. Farkli OBSH phr’larinda hazirlanan Dutral TER 9049 EPDM kaugugunun
T90 (min/s) analiz sonuglar1

4.1.3. Dutral TER 4049 ve Dutral TER 9049 kauguklarinin reometre
analizlerinin karsilastirilmasi

Sekil 4.7°de formiilasyonlarda kullanilan farkli ENB oranlarindaki EPDM
kauguklarda ENB oran1 artikga OBSH sisirici ajaninin MH’a etkisinin azaldig1
gbzlemlendi, dolayisiyla formiilasyon igerisinde OBSH sisirici ajant ve ENB orani
arttikca vulkanizasyon sonrasi sertliginin azaldigr goézlemlenmistir. Sekil 4.8°de
gosterilen EPDM kauguklarda ENB orani arttik¢a vulkanizasyon sonrasindaki en
diisiik viskozite degeri ML minimum tork, OBSH sisirici ajaninin phr’ina bagh

olmaksizin azaldig1 gézlemlendi.
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Sekil 4. 7. Farkli OBSH phr’larinda ve farkli ENB oralarinda olusturulan
formiilasyonun MH/dN.m birlesik analizi

Sekil 4. 8. Farkli OBSH phr’larinda ve farkli ENB oralarinda olusturulan
formiilasyonun ML/dN.m birlesik analizi

Sekil 4.9°da EPDM kaucguklardaki ENB oran1 artikga pisme baslangici zamani,
birimi dakika ya da dakika: saniye olan TS2 degeri azaldigi, OBSH sisirici ajani
artikca TS2 degeri arttig1 gdzlemlenmistir.
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formiilasyonun TS2/(m:s) birlesik analizi

’da EPDM kauguklardaki ENB oran1 artikga pisme dakikalarinin

(s/utw) ( 1239Ww03YY) ZSL

(s/unw) J2)2W0aYY) 061

Sekil 4. 9. Farkli OBSH phr’larinda ve farkli ENB oralarinda olusturulan
belirlenmesinde test kriterleri olan T90 maksimum pismeye ulastigindaki zaman,

azaldig1, OBSH sisirici ajani arttik¢a arttig1 gézlemlenmistir.

Sekil 4.10
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Sekil 4. 10. Farklt OBSH phr’larinda ve farkli ENB oralarinda olusturulan
formiilasyonun Ts90/(m:s) birlesik analizi



4.2.  Gerilme Direnci (Tensile strength) ve Kopma Uzamas1 (Elongation at
break) Analizleri

4.2.1. Dutral TER 4049

Endiistride genellikle ISO 37 ile ¢ekme kopma testleri yapilmaktadir. 1SO 37
standard1 kullanilarak makine parametreleri ile yapilan ¢ekme analizi Hiz: 200
mm/dk, Yon: yukar1 hareket, Uzatma Tipi: iz ve Yiik Ortalama Siire: 3 dak olarak
yapilan Dutral TER 4049 igceren formiilasyonun analiz sonuglar1 Sekil 4.11 ve Sekil
4.12°de gosterilmistir.

Sekil 4.11°de ¢ekme uzama analizi sonucu ENB orani diisiik EPDM kaugugun
gerilme direnci, OBSH sisirici ajaninin phr’1 arttik¢a 6nce artip daha sonra azaldigi

gozlemlendi.

Dutral TER 4049 (ENB 4,5)

Factor Coding: Actual
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Sekil 4. 11. Farkl1 OBSH phr’larinda hazirlanan Dutral TER 4049 EPDM
kaugugunun gerilme direnci (MPa) analiz sonuglari
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Sekil 4.12°de diisiik ENB oranindaki EPDM kaucuk ve farkli phr’lardaki OBSH
sisirici ajaninin kopma uzama yiizdesi analizinde OBSH phr’1 arttikga kopma uzama

yiizdesi artmaktadir.

Dutral TER 4049 (ENB 4,5)
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Sekil 4. 12. Farkli OBSH phr’larinda hazirlanan Dutral TER 4049 EPDM
kaugugunun kopma uzamasi (%) analiz sonuglar1

4.2.2. Dutral TER 9049

ISO 37 standardi kullanilarak makine parametreleri ile yapilan ¢ekme analizi Hiz:
200 mm/dk, Yén: yukari hareket, Uzatma Tipi: Iz ve Yiik Ortalama Siire: 3 dk olarak
Dutral TER 9049 igeren formiilasyonun ¢ekme analizi sonuglar1 Sekil 4.13 ve

4.14°de gosterilmistir.

Sekil 4.13’te yiikksek ENB oranindaki EPDM kaugugun farkli phr’lardaki OBSH
sisirici ajan1 etkisiyle gergeklesen gerilme direnci Once artip daha sonra azaldigi
gbzlemlenmistir. Olusturulan formiilasyonlarda OBSH sisirici ajaninin en yiiksek
gerilme direnci verdigi noktada karigim icerisindeki sisirici ajan miktar1t 850 gr

olarak gozlemlenmistir. Sekil 4.14’te yiiksek ENB oranindaki EPDM kaugugunun
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farkli phr’lardaki OBSH sisirici ajaninin etkisi, OBSH phr’inin artmasi ile kopma

uzama yiizdesini arttigini géstermistir.

Dutral TER 9049 (ENB 9,5)
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Sekil 4. 13. Farkli OBSH phr’larinda hazirlanan Dutral TER 9049 EPDM
kaucugunun gerilme direnci (MPa) analiz sonuglari
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Sekil 4. 14. Farkli OBSH phr’larinda hazirlanan Dutral TER 9049 EPDM
kaugugunun uzama kopma (%) analiz sonuglari.
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4.2.3. Dutral TER 4049 ve Dutral TER 9049 kauguklarmmin gerilme direnci

analizlerinin karsilastirilmasi

Sekil 4.15’te EPDM kauguklarda ENB oranmi arttikca gerilme direncinin arttigi
gozlemlenmistir, OBSH phr’inin artmast ENB oranlarindaki farka ragmen gerilme

direncini etkilemedigini gostermistir.
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Sekil 4. 15. Farklt OBSH phr’lar da ve farkli ENB oralarinda olusturulan
formiilasyonun gerilme direnci (Mpa) birlesik analizi

Sekil 4.16’da EPDM kauguklarda ENB orani arttikga kopma uzamasinin azaldigi,

OBSH phr’1 artik¢a kopma uzamasinin arttig1 gozlemlenmistir.
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Sekil 4. 16. Farklt OBSH phr’larinda ve farkli ENB oralarinda olusturulan

formiilasyonun uzama kopma (%) birlesik analizi

4.3.  Sertlik (Hardness) Analizi

Iki Farkli ENB oranlarinda ve farkli phr’larda yapilan karisgimlarin 1SO 48’e gore

sertlik analiz sonuglar1 Cizelge 4.3’te gdsterilmistir.

Cizelge 4. 3. Farkli OBS phr’larinda hazirlanan Dutral TER 9049 EPDM
kaugugunun reolojik test sonuglari

Ornek MH/dN.m ML/dN.m Ts2(m:s) Ts90/(m:s)
1 850 50 50 1,216
2 701,5 51 50 1,24
3 1300 50 49 1,276
4 971,5 52 49 1,233
5 850 52 51 1,233
6 400 51 51 1,22
7 850 52 49 1,256
8 1083,79 52 50 1,29
9 1300 49 49 1,255
10 548,5 51 51 1,195
11 400 52 51 1,276
12 400 51 50 1,23
13 1192 50 50 1,256
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4.3.1. Dutral TER 4049

Sekil 4.17°de diisiik ENB oranindaki EPDM kaugugunun OBSH sisirici ajan phr’1

arttikca sertliginin azaldig1 gozlemlenmistir.

Dutral TER 4049 (ENB 4,5)

Hardness (IRHD)

\
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Sekil 4. 17. Farkli OBSH phr’larinda Dutral TER 4049 (ENB 4.5) formiilasyonun
sertlik analizi

Sisirici ajan1 oran1 karigimin i¢indeki gaz hacmini arttiracagi i¢in vulkanizasyondan
sonraki yogunluk azalir. Yogunlugun azalmasi ile birim alandaki kat1 madde
azalacag i¢in sertlik diigmektedir.

4.3.2. Dutral TER 9049

Sekil 4.18’de yiiksek ENB orami igeren EPDM kaucugunun OBSH sisirici ajan

phr’inin artmasi ile sertlik 6zelligi (IRHD) azaldig1 gézlemlenmistir.
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Dutral TER 9049 (ENB 9,5)
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Sekil 4. 18. Farkli OBSH Dutral TER 9049 (ENB 9.5) formiilasyonun sertlik analizi

4.3.3. Dutral TER 4049 ve Dutral TER 9049 kaucuklarmn sertlik analizlerinin

karsilastirilmasi
Sekil 4.19°da farkli OBSH phr’larinda ve farkli ENB oranlarindaki EPDM kauguk

karisiminda karisim icerisindeki OBSH sisirici ajaninin phr’t ve EPDM kauguk
icindeki ENB orani arttikca sertlik 6zelligi azaldigi gozlemlenmistir.
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Hardness (IRHD)

OBSH (g)

Sekil 4. 19. Farklt OBSH phr’lar da ve farkli ENB oralarinda olusturulan
formiilasyonun sertlik (IRHD) birlesik analizi

4.4.  Viskozimetrik (Mooney viscosity) Analiz

Hazirlanan iki farkli ENB oranindaki kaucuk ve 13 farkli phr OBSH ile dozajlanmis
26 farkli formiilasyonun numuneleri 125 °C de test edilmistir. Yapilan vizkosite

analizi Cizelge 4.4’te gosterilmistir.

Cizelge 4. 4. Farkli OBSH phr’larinda hazirlanan Dutral TER 9049 EPDM
kaugugunun reolojik test sonuglari

Ornek MH/dN.m ML/dN.m Ts2(m:s) Ts90/(m:s)
1 850 17 17 1,216
2 701,5 17 19 1,24
3 1300 17 19 1,276
4 971,5 17 19 1,233
5 850 16 18 1,233
6 400 16 18 1,22
7 850 16 19 1,256
8 1083,79 16 19 1,29
9 1300 17 19 1,255
10 548,5 17 18 1,195
11 400 17 19 1,276
12 400 17 17 1,23
13 1192 17 18 1,256

43



4.4.1. Dutral TER 4049 ve Dutral TER 9049 kauguklarimin viskozimetrik

analizlerinin karsilastirilmasi

Sekil 4.20°de EPDM kaugugun igerisindeki ENB oran1 ve OBSH miktar1 arttik¢a

olusturulan karigimin mooney viskozitesinin arttig1 gézlemlenmistir.

Mooney viscosity ML 1+4 (125 °C) (MU)

OBSH (g)

Sekil 4. 20. Farklt OBSH phr’larinda ve farkli ENB oralarinda olusturulan

formiilasyonun viskozimetrik birlesik analizi

4.5. Kahcl Ezilme (Compression set) Analizi:
Hazirlanan iki farkli ENB oranindaki kauguk ve 13 farkli phr’daki OBSH ile
dozajlanmis 26 farkli formiilasyon numuneleri ISO 815 standartina gore etiivde
70 °C’de 24 saat ezilme diizenegine yerlestirmistir.

45.1. Dutral TER 4049

Sekil 4.21°de ENB orani diisiik olan EPDM kaugugunda OBSH sisirici ajan phr’inin

artmasi 70 °C, 24 saatte yiizde kalic1 ezilme dayanimini arttirdig1 gézlemlenmistir.
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Compression Set ( 70 °C , 24 hour ) (%)
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Sekil 4. 21. Farkli OBSH Dutral TER 4049 (ENB 4.5) formiilasyonun kalic1 ezilme

4.5.2. Dutral TER 9049

analizi

Sekil 4.22°de ENB oran1 yiiksek olan EPDM kaugugunda OBSH sisirici ajan
phr’inin artmasi 70 °C, 24 saatte yiizde kalic1 ezilme dayaniminin, belirlenen OBSH

phr araliginda 6nce arttig1 daha sonra azaldig1 gézlemlenmistir.
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Sekil 4. 22. Farkli OBSH Dutral TER 9049 (ENB 9.5) formiilasyonun kalic1 ezilme

analizi
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4.5.3. Dutral TER 4049 ve Dutral TER 9049 kaucuklarimin kalhci ezilme

analizlerinin karsilastirilmasi

Sekil 4.23°de 70 °C, 24 saatte yiizde kalic1 ezilme dayanimi EPDM kauguklardaki
ENB orani ile OBSH sisirici ajaninin phr miktar1 arasinda ters iligkili oldugu
gozlemlenmistir. EPDM kaucuklarda ENB orani arttik¢a kalici ezilmenin azaldigi,
OBSH phr’1 arttikca kalici ezilme dayanimi arttigi gozlemlenmistir.

Set (70°C , 24 hour) (%)

Compression

OBSH (g)

400 45

Sekil 4. 23. Farklt OBSH phr’larinda ve farkli ENB oralarinda olusturulan
formiilasyonun kaucuklarinin kalic1 ezilme analizlerinin karsilastiriimasi

4.6. Hacim Degisimi (Change of volume) Analizi

70 °C’de 20 dk siire ile etiive yerlestirilen numunelerdeki hacim degisimi metrik
beher, biiret ve yogunluk 6l¢er yardimiyla hem kaptadaki sivi degisimi hem de bagil

yogunluk 6l¢me cihaz1 yardimiyla gézlemlendi.

4.6.1. Dutral TER 4049 ve Dutral TER 9049 kauguklarimin hacim degisimi

analizlerinin karsilastirilmasi

Sekil 4.24’te yapilan farkli ENB oranlarindaki EPDM kaugugunun farkli phr’lardaki
OBSH sisirici ajaninin  etkisiyle hacim degisimi, ENB orani arttikca azaldigi
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gbzlemlenmistir. Bununla beraber OBSH miktar1 arttikga hacim degisiminin arttig

gbzlemlenmistir.

Change of Volume (%)

OBSH (g)

400 45

Sekil 4. 24. Farkli OBSH phr’larinda ve farkli ENB oralarinda olusturulan
formiilasyonun Karisimlarinin hacim degisimi analizlerinin karsilastiriimasi

4.7.  Yogunluk Degisimi (Change of density) Analizi

Vulkanizasyon sonrast yogunluk degisimi, yogunluk Ol¢me aleti yardimiyla

belirlenmistir.
4.7.1. Dutral TER 4049
Sekil 4.25’te diisiik ENB oranlarindaki EPDM kaugugunun farkli phr’lardaki OBSH

sisirici ajanmin etkisiyle yogunluk degisiminin belirlenen OBSH phr araliginda

azaldig1 gézlemlenmistir.
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Dutral TER 4049 (ENB 4,5)
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Sekil 4. 25. Farkli OBSH Dutral TER 4049 (ENB 4.5) formiilasyonun yogunluk
degisimi analizi

4.7.2. Dutral TER 9049

Sekil 4.26’da yiiksek ENB oranlarindaki EPDM kaugugunun farkli phr’lardaki
OBSH sisirici ajanmin etkisiyle yogunluk degisiminin belirlenen OBSH phr

araliginda azaldig1 gozlemlenmistir.
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Dutral TER 9049 (ENB 9,5)
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Sekil 4. 26. Farklt OBSH Dutral TER 9049 (ENB 9.5) formiilasyonun yogunluk
degisimi analizi
4.7.3. Dutral TER 4049 ve Dutral TER 9049 kaucuklarimin yogunluk degisimi

analizlerinin karsilastirilmasi

Sekil 4.27°de farkli ENB oranlarindaki EPDM kaugugunun farkli phr’lardaki OBSH
sisirici ajaninin  etkisiyle yogunluk degisiminin ENB oran1 arttikga arttig
gozlemlenmistir. Yapilan analiz sonucunda OBSH miktar1 arttikca karisimin

vulkanizasyon sonrasindaki yogunlugu azaldig1 gézlemlenmistir.
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Sekil 4. 27. Farklt OBSH phr’larinda ve farkli ENB oralarinda olusturulan

formiilasyonun Karigimlarinin yogunluk degisimi analizlerinin karsilastirilmasi
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5. SONUC VE ONERILER

Sisirici ajan hem diisiik hem de yiiksek ENB’li kaugugun bulundugu karisim
icerisinde vulkanizasyon sirasinda olusan hiicrelerin artist OBSH sisirici ajaninin
miktarina bagli olarak artig gosterir. Artan bu hiicreler birim alandaki madde
miktarini kati madde yerine gaz olan azot gazi ile doldurur. Bu dolayr MH degerinin
OBSH phr oranmin artisina gore azaldigi gozlemlenmistir. OBSH sisirici ajani
arttikca karisim ig¢inde olusan hiicre yapisit genisleyip, toplam hacmi arttirip
yogunlugu azaltacagi i¢cin MH degerini azalttigr gozlemlenmistir. Yine diisiik ENB
oranindaki EPDM kaucuk karisgimi igceren karisim igerisinde sisirici ajanin
olusturacag hiicreler heniiz hiicre ¢ekirdegi evresinde oldugu i¢in kaugugun reolojik
ozelligine ML acisindan etkisinin olmadigr gozlemlenmistir. Sisirici ajan OBSH
kimyasalinin vulkanizasyon kimyasina dogrudan etkisi olmadigi igin T90 degerlerini
etkilemedigi  gozlemlenmistir.  Yiikksek ENB  iceren  kaucuk  karigim
formiilasyonlarinda OBSH sisirici ajam1  arttkca ML degerinin  azaldifi
gozlemlenmistir. T90 degeri ayni sebeple diizensiz kritik noktalar gostererek 10
sn’lik bir dalgalanmaya sebep oldugu gdzlemlenmistir. Yapilan bilesik analizde
formiilasyon igerisinde OBSH ve ENB orani arttikga MH degerinin azaldigi, EPDM
kaucuklarda ENB oram arttikga ML degerinin OBSH sisirici ajaninin phr’ina bagh
olmaksiniz azaldigi gozlemlenmistir. OBSH’in tek basina ML degerini hiicreler
olusum asamasinda oldugu i¢in etkilemedigi gézlemlenmistir. Yapilan bilesik analiz
sonuicu EPDM kauguklarda ENB oranmmin artmasi sentetik kaugugun
doymamishginin fazla olmasi nedeniyle TS2 degerini diisiirdiigli, OBSH sisirici ajan1
arttikca TS2 degeri arttirdign gézlemlenmistir. Bunula birlikte T90 degerinin ENB
orani arttik¢a yani doymamislik arttik¢a azaldigi ve erken pisme egilimi gosterdigi,
OBSH sisirici ajant arttikca T90 degerinin artti§i gézlemlenmistir. Cizelge 5.1°de

EPDM kaucuklarda ENB oran1 degisiminin analiz sonuglar1 gosterilmistir.

Karisimlarin mekanik analizinde diisiik ENB oranindaki EPDM kaucugunun gerilme
direnci OBSH miktar1 arttik¢a Once artip sonra azaldigi gézlemlenmistir. OBSH
sigirici ajaninin vulkanizasyon sirasinda olusan hiicreler Sekil 1.3’te gosterildigi gibi

once beklenen hacme ulasip daha sonra hiicre birlesmeleri ve sonra hiicre ¢cokmeleri
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gerceklestigi icin vulkanize kaucugun gerilme direncini bu yonde etkiledigi

gbzlemlenmistir.

Cizelge 5. 1. EPDM kauguklarda ENB orani degisiminin yapilan analizlerdeki
sonugclari

Gerilme Kopma Kalict  Hacim  Yogunluk
ENB MH ML TS2 TS90 Shore direnci uzama ezilme degisimi degisimi Viskozite

(Mpa) (%) (%) (%) (%)
Artis - - - - - + - - - + +

(+) Artmustir, (-) Azalmistir, (+ -) Once artmus sonra azalmustir, (0) Etki etmemistir.

Kopma uzama yiizdesi ise belirlenen OBSH phr’lar1 araliklarinda yapilan test
gostergesi olarak hiicre ¢okmesi sonrasi yeniden artan bir direng gosterdigi

gorilmiistiir.

Cizelge 5.2’de OBSH sisirici ajaninin diisiik ENB ve yiiksek ENB oranlarinda

artmasinin analiz sonuglari verilmistir.

Cizelge 5. 2 OBSH sisirici ajaninin diisiik ENB ve yiiksek ENB oranlarinda
artmasinin yapilan analizlerdeki sonuglari

Gerilme Kopma Kalict  Hacim  Yogunluk
OBSH | MH ML TS2 TS90 Shore direnci uzama ezilme degisimi degisimi  Viskozite
(Mpa) (%) (%) (%) (%)
Disik - 0 + + - +- + + + - +
ENB’de
artmasi
Yiksek | _ - + + - + - + + - + - +
ENB’de
artmasi

(+) artmustir, (-) azalmgtir, (+ -) 6nce artmig sonra azalmustir, (0) etki etmemistir.

Yiiksek ENB iceren EPDM kaucuklarda ise gerilme direnci ayni diisiik ENB iceren
karigimlardaki sonucu gostermistir. Gerilme direnci EPDM kauguklardaki ENB
oranindan bagimsiz bir sekilde dogrudan OBSH kimyasalina bagli oldugu
gozlemlenmistir. Ancak yiiksek ENB iceren EPDM kaucuklardan olusturulan
karisimlarda kopma uzama yilizdesi OBSH sisirici ajani ile paralel olarak artig
gostermistir. Molekiiliin doymamigligi arttiginda vulkanizasyon sonrast komplex
yapinin mekanik giicli belirgin artis gostermistir. Belirtilen araliklarda OBSH sisirici
ajanmin artirtmi dahil bu mekanik kuvveti eksi yone ¢evirmedigi gézlemlenmistir.
EPDM kauguklarda ENB orani arttikca gerilme direncinin arttigi goriilmistiir.
OBSH phr'min artmast ENB oranlarindaki farki etkilemedigi gozlemlenmistir.
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EPDM kauguklarda ENB orani arttikga kopma uzamasi azalmig, ancak OBSH phr’1

artikca kopma uzamasi arttig1 gézlemlenmistir.

Sertlik ise hem diisiik hem de yliksek ENB oranindaki EPDM kaugugunun OBSH
sisirici ajaninin phr’inin artmasi ile azalmistir. Viskozimetrik analiz sonucunda
EPDM kaugugunun igerisindeki ENB oran1 ve OBSH sisirici ajan miktar1 arttik¢a

olusturulan karisimin mooney viskozitesinin arttigi gézlemlenmistir.

Kalic1 ezilme mekanik analizi sonucu diisiik ENB orani iceren EPDM kaugugunda
OBSH sisirici ajan phr’in artmasi kalict ezilme dayanimini artirmistir. OBSH sisirici
ajaninin olusturdugu hiicrelerdeki gaz basinci kaugugun kuvvet karsisinda yeniden
eski haline gelme 6zelligini arttirmistir. Kalici ezilme EPDM kaucuklardaki ENB
orani ile OBSH sisirici ajaninin phr miktart arasinda ters iligkili oldugu
gozlemlenmistir. ENB oranmi arttikca kalict ezilme azaldigi, ancak OBSH phr’1

arttik¢a kalici ezilmenin arttigi gézlemlenmistir.

Yapilan farkli ENB oranlarindaki EPDM kaugugunun farkli phr’lardaki OBSH
sigirici ajaninin etkisiyle ENB orani arttik¢ca hacim degisimi azaldigi, buna ragmen

OBSH miktar1 arttik¢a da hacim degisimi arttig1 gozlemlenmistir.

Diisiik ENB oranlarindaki EPDM kaugugunun farkli phr’lardaki OBSH sisirici
ajanmin etkisiyle yogunluk degisiminin belirlenen OBSH phr araliginda azaldigi
gozlemlenmistir. Yiiksek ENB oranlarindaki EPDM kaugugunun farkli phr’lardaki
OBSH sisirici ajaninin etkisiyle yogunluk degisimi belirlenen OBSH phr araliginda
azaldigi goriilmiigtiir. Farkli ENB oranlarindaki EPDM kaugugunun farkli
phr’lardaki OBSH sisirici ajaninin etkisiyle ENB orani arttik¢a yogunluk degisiminin
arttigl, ancak OBSH miktar1 arttikga yogunluk degisiminin azaldigi sonucuna

vartlmaktadir.
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